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Risiken erkennen — Gesundheit schiitzen

Methoden  zur Untersuchung von Papier, Karton und Pappe far

Lebensmittelverpackungen und sonstige Bedarfsgegenstande

2 Allgemeine Methoden zur Prufung der Papierqualitat
2.6 Polyvinylalkohol (quantitative Bestimmung)
1. Allgemeine Angaben

Bezeichnung in der Empfehlung XXXVI: Polyvinylalkohol

Ordnungsnummer: C IV 3, Mittel zur Oberflachenveredelung und -beschichtung
Stand: Januar 1980

Analytisches Messprinzip: Photometrie

Bearbeiter: A. Gurtler*
*  Feldmuihle Aktiengesellschaft, Forschung und Entwicklung, Postfach 10 02 40,
4060 Viersen 1.

2. Grundlagen des Verfahrens

Die zu untersuchende Probe wird mit Wasser extrahiert und der im Extrakt geldste Polyvi-
nylalkohol (PVAL) mit Borsdure und Jod umgesetzt. Der gebildete griinblaue Farbkomplex
wird spektralphotometrisch bei 670 nm bestimmt.

Als Vergleichssubstanz dient das zur Oberflachenveredelung eingesetzte PVALProdukt. Bei
gleichzeitiger Anwesenheit von Stérke im Extrakt wird diese vor der Komplexbildung en-
zymatisch mit Amyloglukosidase abgebaut.

3. Chemikalien und Lésungen

Es sind ausschlie3lich Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Analyse® und bidestilliertes
Wasser oder Wasser gleicher Reinheit, z. B. Deionat, zu verwenden.

Chemikalie Konzentration Sonstige Angaben
Polyvinylalkohol, Vergleichs- k. A. Der PVAL wird mit Methanol
substanz auf pH 7 gewaschen und

anschlief3end bis zur Ge-
wichtskonstanz getrocknet
(Aufbewahrung im Exsikka-
tor)

Borsaureldsung k. A. 4 g Borsaure (H3BO3) wer-
den in einen 100 ml-
Messkolben gegeben und
mit etwas Wasser unter Er-
warmen geldst; nach Abkuih-
lung wird bis zur Marke auf-

gefullt.
Jod-Kaliumjodidlésung c(J,) = 0,05 mol/l k. A.
Citrat-Pufferlésung k. A. 0,44 g Citronensaure

(C6H807 : H20) und 0,85 g tri-
Natriumcitrat-2-hydrat
(CeHsNaz 05 - 2 H,0) werden
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in 100 ml Wasser gelost
Amyloglukosidase (AGS) k. A. Fur die Suspension 14 U/mg
oder Amyloglukosidase 6
U/mg werden 30 mg Lyophi-
lisat mit 1,2 ml Citratpuffer
gelost
Methanol k. A. k. A.

Tabelle 1 Chemikalien und Lésungen
4. Geréate

4.1 Spektrallinienfilter-Photometer mit Messmadglichkeit bei 670 nm oder Spektralp-
hotometer

4.2 Glaskuvetten, Schichtdicke 1,0 cm, DIN 58963

4.3  Wasserbad

4.4 Kuhlschrank

4.5  Analysenwaage, Messgenauigkeit 0,0001 g

4.6 Erlenmeyerkolben, 250 ml, DIN 12385

4.7 Messkolben mit Kegelschiffhilse und Stopfen, 500 ml, 250 ml, 200 ml, DIN
12664

4.8 Messzylinder, 100 ml, DIN 12680 Teil 1

4.9 Vollpipetten, 25 ml, 20 ml, DIN 12691

4,10 Volumenmessgerate mit Hubkolben, 5 ml, 2 ml, 1 ml, DIN 12650 Teil 3

4.11 Trichter DIN 12445

4.12 Glasfaserfilter (vor Gebrauch sind die Filter mehrmals mit heiRem Wasser zu
waschen)

4.13 Uhrglas

4.14 Exsikkator DIN 12491

5. Probenahme und Probenvorbereitung

5.1 Probenahme
Die Probenahme erfolgt nach DIN 53101. Damit keine Veranderung der Probe bis zur
Durchfuihrung der Priifung eintritt, ist die Probe in Aluminiumfolie einzuschlagen.

5.2 Probenvorbereitung
Die Probe wird in Schnitzel von ca. 5 x 5 mm Kantenl&nge zerschnitten. Au3erdem sind
fur die Bestimmung des Trockengehaltes nach DIN 53103 und zur Bestimmung der Fla-
chenmasse nach DIN 53104 Teil 1 gesondert mengengerechte Anteile zu entnehmen.

6. Bestimmung der Flachenmasse nach DIN 53104 Teill

7. Bestimmung des Trockengehaltes nach DIN 53103

8. Extraktion der Probe

Von der zerschnittenen Probe wird ca. 1 g auf 0,0001 g genau gewogen und in einen 250 ml-
Erlenmeyerkolben gegeben. Nach Zusatz von 100 ml siedendem Wasser wird der Kolben
mit einem Uhrglas bedeckt und 2 Stunden, unter gelegentlichem Umrihren, im Wasserbad

bei 80°C belassen. Nach Abkuhlung wird der Ansatz Uber Glasfaserfilter filtriert, das Filtrat in
einen 250 ml-Messkolben  dbergefihrt und  bis zur Marke  aufgefillt.
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Durchfihrung

Aufstellung der Vergleichskurve

Genau 250 mg der PVAL-Vergleichssubstanz werden in einen 500 ml-Messkolben ge-
geben und in Wasser, unter Erwdrmung, auf dem Wasserbad gelost. Der Messkolben
wird anschlieend bis zur Marke aufgefullt. Von dieser Losung werden 1, 2, 3, 4 und 5
ml, entsprechend einem Gehalt von 0,5, 1,0, 1,5, 2,0 und 2,5 mg PVAL in 100 ml-
Messkolben pipettiert und auf etwa 50 ml verdinnt.

Diese Losungen werden mit je 25 ml Borsaurelésung (siehe Tabelle 1) und 1 ml JodI6-
sung (siehe Tabelle 1) versetzt, gut durchgemischt und auf Messvolumen gebracht.
Danach werden die Messkolben in einem Kuhlschrank mindestens 8 Stunden bei 8 +
1°C belassen. Nach Herausnahme wird sofort die Extinktion in einem abgeglichenen
Kivettensatz von 1,0 cm Schichtdicke bei 670 nm gegen Wasser gemessen. Parallel
hierzu wird ein Blindversuch durchgefihrt.

Die um den Blindwert korrigierten Messwerte werden gegen die zugehdrigen PVAL-
Konzentrationen in mg auf Millimeterpapier aufgetragen.

Anmerkung: Die beim enzymatischen Abbau von Stérke eingesetzten Chemikalien ha-
ben keinen Einfluss auf die Farbkomplexbildung. Die nach 9.1 erstellte Vergleichskurve
ist damit auch bei der Bestimmung von PVAL in Anwesenheit von Starke anwendbar.

Bestimmung des PVAL-Gehaltes bei Abwesenheit von Starke
20 ml des nach 8 hergestellten Extraktes werden in einen 100 ml-Messkolben pipettiert.
AnschlieRend wird entsprechend 9.1 verfahren.

Bestimmung des PVAL-Gehaltes bei Anwesenheit von Starke

20 ml des nach 8 hergestellten Extraktes werden in einen 100 ml-Messkolben pipettiert,
mit 3,5 ml Citrat-Pufferlosung (siehe Tabelle 1) und 0,35 ml Amyloglukosidase-L&sung
(siehe Tabelle 1) versetzt. Nach einer Einwirkzeit von 15 Minuten bei 55 - 60°C im Was-
serbad wird entsprechend 9.1 verfahren.

Anmerkung: Der PVAL-Gehalt der Messlésung soll einem Extinktionsbereich von 0,2-0,8
entsprechen. Abweichungen nach oben sind durch Verdinnen des Extraktes, Abwei-
chungen nach unten durch Erhéhung der fir die Extraktion eingesetzten Probemenge
auszugleichen.

Auswertung

Es sind Parallelbestimmungen von mindestens zwei Proben durchzufuhren. Der Gehalt
GpvaL betragt  bezogen auf die  Trockenmasse der Probe in mg/kg:

Gpyar =

My ® I"Fj_ - 1000
M- Vs

Hierin bedeuten:

Vi
V,
My
My

11.

= Volumen Extrakt

= Volumen fir Photometrie

= Masse PVAL (mg) in V,

= Einwaage Probe (g) berechnet auf Trockenmasse

Prufbericht

Im Prufbericht sind unter Hinweis auf diese Vorschrift anzugeben:
Art und Bezeichnung der Probe
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Anzahl der Parallelbestimmungen

Trockengehalt der Probe nach DIN 53103
Flachenmasse der Probe in g/m2 nach DIN 53104 Teil 1
PVAL-Gehalt in mg/kg

Einzelwerte und Mittelwert

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Vorschrift
Prufdatum

12. Wiederfindungsrate
ca. 95%
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Vergleiche auch: 8. Methoden zur Untersuchung von Papieren, Kartons und Pappen,
3.4.1 Starke und 3.5.4 Polyvinylalkohol (qualitativer Nachweis



